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@) ProcM« d* fabrication d'astars da aucm at notammant da aaeeharoae. 

Proc6d^ de fabrication d'esters gras de sucre acyl6s. 
On commence par acyler le sucre par au moina un acide 
cart}oxyl{que en C2-C4 ou son anhydride, Ton extrait le 
Sucre acyl6 puis en estdrifle un aikyi*ester d'acide graa, 
notamment un m6thyl-ester. avec le sucre acyl6. Application 
aux additifs pour les industries allmentaires, cosm^tiqueset 
pharmaceutiques. 
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PROCEDE DE FABRICATION D' ESTERS DE SUCRE ET NOTAMMENT DE 
SACCHAROSE. 

La presente invention a trait a un precede de fabrica- 
tion des esters de Sucre, et notamment de sncchnrose, et d'aci* 
des gr-as. Les esters gras de sucre ainsi obtenus sent utili- 
sables notannnent comme additifs pour les industries alimen- 
talres, cosmfitiques et pharmaceutiques , 

On connait d&jh differ ents procfides de fabrication 
d* esters gras de sucre et notamment de saccharose. Ces proce- 
dSs presentent sotxvent une certaine toxicite en raison des 
solvantS) tels que la DMF qui sont utilises. 

Dans I'un de ces proce d6s> on effectue une esterifica- 
tion d'hydrates de carbone, et en particulier de sucre, en 
faisant r€agir le sucre avec un anhydride d*acides gras, ou 
encore un melange d*un anhydride d'acide, tel que, par exemple, 
un anhydride acetique, et d*un acide gras, la reaction d'est£- 
rification Stant facilitee par I'adjonction d*un catalyseur. 
Un tel proc^dS ne permet cependant pas d'obtenir un rendement 
tres €lev^ et est done relativement codteux. 

On connait ^galement dSJa \jn procSdd de preparation 
d'esters gras de sucre, et notamment de saccharose, dans 
lequel on fsiit r£agir le sxicre avec un alkyl-ester d' acide 
gras saturS ou insature, I'alkyl etant un alkyl k petit nombre 
de carbones, par exemple un methyl. La r^nction s' effectue k 
"I'aide d'un catalyseur tel que le carbonate de potassium, 
l*ensecible etant ensxxite repris dans 1' ace tone ou une autre 
cetone, une methyls ethyle cetpne, du chloroforme ou de I'ace- 
tone pour des operations de filtration et de purification. Ce 
procSdS ne permet qu*un rendement de I'ordre de 69 % exprimS 
en monost^arate de sucre et est done aussi relativement 
coCteux. 

La presente invention se propose de rem^dier h ces 
inconvdnients et de fournir un proccde de fabrication d' esters 
gras de sucre, et notamment de saccharose, susceptible d'etre 
mis en oeuvre de fagon simple, demandant xine duree de prepa- 
ration relativement rfiduite et aboutissant a un rendement par 
exemple exprimS en trist^arate de sucre ac6tyl£ sup£rieur 
a SO 
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L'invencion a done pour objet un proc6d6 de fabrica- 
tion d' esters gras de sucre et notamn.ent d' esters gras de Su- 
cre ac6tyl6s, et plus particuliereroent d'esters gras de sac- 
charose, dans lequel, en presence d'un catalysevur, on esteri- 
fie un Sucre, et notananent le saccharose, k I'aide d'un alkyl- 
ester d'acide gras ou le groupe alkyl comporte un nombre d'ato- 
mes de carbone inKrieur ou egal a quatre. notamnent un 
mSthyl-ester d'acide gras, caraet^r-isS en ce qu'±l comporte 
avant 1 '6 tape d'esterification, une premiere etape consistant 
k acyler le sucre par au moins un acide carboxyli- 
que en C2 ^ . ou de preference par 1 'anhydride correspon- 
dant et notamment par 1* anhydride ac6tique puis h extraire le 
Sucre acyie obtenu avant de passer h I 'etape ult^rieure d'es- 
terification, cette derniSre consistant en une interesteriflca- 
15 tion de I'alkyl-ester d'acide gras avec le sucre acyl6. Les 
acides gras utilises sont en general des acides gras k lon- 
gues cha£nes satures ou insatures ayant 8 A 22 atomes de 
carbone, de preference, les acides palmitique ou stearique ou 
un melange de ces deux acides. 
20 Selon un mode de raise en oeuvre avantageux de 1* in- 

vention, on prefSre utiliser. k la place de 1 'acide carboxy- 
lique, 1' anhydride correspondant. On prefere egalement 1' an- 
hydride en C2 (anhydride acetique) a celui en C3 ^ropioni- 
qxie), et ce dernier d celui en (butyrique) . 
^ fason avantageuse, on effectue 1' etape d'acylation 

en amenant du Sucre, tel que du saccharose, de preference fi- 
nement broye k I'etat de sucre-glace, en solution dans de 
I'anhydride, de preference, I'anhydride acStique en presence 
d un catalyseur qui est un sel d'un acide organique faible 
de preference constitue par 1 'acetate de sodium. En general 
la quantite de catalyseur utilise est comprise entre O 5 et* 
10 X en poids par rapport au sucre de depart, de preference 
5 X. On effectue 1' etape d'acetylation en portant 1' ensemble 
k la temperature d'ebullition sous reflux de I'anhydride 
sous agitation et i la pression atmospherique. L'acylation a 
lieu, de preference, pendant une durfie au moins egale k 3 
et, de preference, de I'ordre de 4 heures. 

Apres Elimination, par exemple par distillation, de 
1' anhydride acetique en excfes, le sucre acetyie est ensuite 
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extrait h I 'aide d'un solvant convenable, un alcool alipha- 
Cique partiellemenC soluble dans I'eau et capable de dissoudre 
largement les esters de sucre, de pr^f^rence le n.-butanol, 
puis lavfi ^ I'eau afin d'^Iiminer les traces d'acide acStique, 
5 et de catalyseur» apr^s quo! le n-butanol est £liniln£, par 
example par distillatioa. 

Le rendement de I'gtape d'ac^tylaclon dans le procSdfi 
selon 1* invention est au moins de 80 Z en polds exprimS en 
Sucre ac6tyl6 par rapport au sucre de depart. 
lO L'int^rest^ifimtion du sucre acyl^ avec un ou plusieucs 

esters d'acides gras s'effectue alors dans une reaction 
d'^change consistant: k dSplacer les molecules d'acide en 
^3 notarnTient d'acide ac^tique^ fix^es sur le Sucre et 

d' alcool m^thyllque fix^es sur I'aclde gras, de mani^re k 
fixer I'acide gras sur le sucre et k combiner I'acide carbo- 
xylique et 1 'alcool ro^thyltque lib^r^ pouxr former du carboxy- 
lace ou acetate de m^chyle, cette reaction lalssant, dans la 
pracique, sur 1' ester obtenu, un ou plusleurs radicaux acyl^s 
substicu^s, de sorte que I'on obtient des sucres acyl4s int£- 
restdrifi^s conscituds gSn^ralement de nono-et sxxrtout de di- 
et/ou tri-esters d'acides gras acylds. 

L*int£rest^ xificatian du sucre acyl^ avec le (ou les) 
ester (s) d'acides gras» notamment avec les esters m6thyliques 
d'acides gras tels que les acides palmitique ou st^arique ou 
un melange des deux et, en rapport cnolaire comprts entre 0,1 
et 2 moles de sucre acyl^ pour 1 mole d 'esters m^thyliques, 
est effectude, de pr^f^rence, en presence d'un catalyseur 
classique alcalin pour interested ficatian tel que du carbonate 
de potassium en quantitfi comprise entre lO et 30 X en poids 
par rapport au sucre acylg et h une temperature de I'ordre 
de 140 C sous pression atmosph^rique pendant une durde au 
moins 6gale k 8 heures et , de prdffirence, de 8 a 10 heures. 
Pendant la reaction, le carboxylate de mdchyle formfi est, de 
preference, recueilli. Le milieu reactionnel, h la fin de 
35 rintSiesterification est ensuite amend k une temperature plus 
basse et, apres elimination ou destruction du catalyseur, par 
exemple par addition d'acide acetlque, les esters sont repria 
par un solvanc convenable, par exemple de 1' acetone ou un sol- 
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vant halogene ininf lammable , de preference Ic dichlorometha- 
ne ou le trlchloro-tri£luoro6thane ; 1' ensemble est alors 
sounds k une filtration permettant de s^parer le catalyseur 
detruit et le sucre acyie non r^agi. Le solvant est ensuite 
eiimine et les sucres acyl^s et est^rlfies sent r^cupgr^s : 
on agit, par exemple, par crista His a tion dans un solvant ap- 
proprie, tel que 1* acetone, ou par distillation du solvant 
(noCamment solvant halogene). 

Le rendement de I'etape d' inter escerificatlon conformfi- 
ment ^ 1' invention est de I'ordre de 96% par rapport au sucre 
acyie de depart et exprlme en tristearate de sucre acyie. 

O'autres avantages et caractSrlstiques de 1 'invention 
apparaltront k la lecture de la description suivante falte k 
titre d' exemple non limitatif. 
Exemple 1 : 

On melange trois kilogrannies de sucre ordinaire (saccha- 
rose) finement broye dans 18 litres d* anhydride acetique 
avec adjonction de 150 grammes d* acetate de sodium ; on dia- 
sout le Sucre dans 1* anhydride acetique 1 

On porte cette solution k une temperature de lAO'C k 
la pression arabiante et on la roaintient pendant une duree 
de 4 heures sous agitation k cette temperature, au reflux d 
1 'anhydride acetique. 

Le melange est ensuite refroidi jusqu'k environ 55*C 
et on proc&de alors k une distillation de 1 'anhydride ace- 
tique sous 30 a 45 mm Hg permettant de recuperer 12,5 litr s 
d' anhydride. 

Le Sucre acetyie ainsi obtenu subit ensuite une ex- 
traction au n-butanol suivie de trois lavages k I'eau et 
d'une decants tion finale. L' extraction s'effectue dans 14 
litres de n-butanol et on utilise pour chaque lavage 18 
litres d*eau, de preference une ten^erature d' environ 60 'C. 

On effectue ensuite une distillation sous vide par- 
tiel de 35 a 50 mm Hg du n-butanol, k une temperature conq>ri- 
se entre 50 et 55'C, ce qui permet d'obtenir le sucre acety- 
ie desire ainsi que du n-butanol recupere. 

Le rendement en sucre acetyie ^ cette etape est de 
85 X par rapport au sucre de depart. 

On effectue ensuite i'etape d'lnteresterif lea tion en 
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chargeant dans un r^acteur, puis en chauffant 4 140*C k 
pression ambiante , 3,5 kg de ce sucre ac^tyl6, 7 kg d'un me- 
lange d' ester m^thylpalmitique ec methyl st^arique dans les 
proportions 1:1 et 1,1 kg de carbonate de potassium. Cette 
6tape d'int^rest^rificatlon se poursuit pendant une dur6e de 
8 haires emdroi. L^c&ate de ineth>ae, qui se forme, est ricup6r6. 

L'^tape d*int6rest6riflcatlon est poursuivie par une 
^tape de refroidissement jusqu*^ environ 80'C, aprSs quol on 
ajoute 200 grammes d'aclde ac^tique, pour dgtruire le carbo- 
nate de potassium, puis 13 litres d' acetone. 

On effectue ensulte une filtration h chaud de 1' ensem- 
ble permettant d'^liminer le catalyseur dfitrult et le sucre 
acetyls li'ayant pas rSagi. Le flltrat est ensulte dllufi dans 
7 litres d»ac6tone et cristallis4 a une temp^racure de 5»C 
au maximum j les crlstaux de 1* ester gras de sucre ac6tyl6 
obtenu sont filtrSs et recueillis ; le filtrat. con tenant 
1' acetone, est 61imln6. On obclent 6,5 kg de produit. 

Le sucre ac4tyl4 et est^rifie peut ensulte 8tre broyS 
et conditlonnS pour son utilisation. 

A titre d'exemple, trois lots d*esters palmito-stia- 
rique de sucre acetyl 6s selon 1' Invention, nuin^rot^s de 1 4 3, 
pr^sentent les caract^ristiques suivantes : 



LOT 


J^OINT 

DE 
FUSION 


INDICE 
D'ACIDE 


DE 

SAPONIFI 
CATION 


IKDICE 
D'HYDROXYLE 


INDICE 
D'lODE 


N* 1 

2 

N* 3 


50» C 
48. 2*0 
50,5°C 


4.2 
4.2 

2.8 


238 
250 
220 


30 
40 
31 


0.6 
0,6 
0,6 



calorimStrique differ entie lie r6v61e un ther- 
mogramme sans incident, conflrmant la puretfi du produit obtenu. 
Exemple 2 : 

On fabrique 3,5 Kg de sucre ac^tyl^ selon le processtjs 
pr^cSdemment d^crlt. On effectue ensuiCe I*£tape d* int^restgxl. 
fication en chargeant dans un r^acteur puis en chauffant k 
140° C k pression ambiante, 3,5 Kg de ce suere ac4tyl£, 
7,34 Kg d'ester m^thylstSarique et 1,1 Kg de carbonate de 
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pocassium. Cetce dtape d'incgrescirificacion se poursuit pen- 
dant 8 heures. L'ac6cate de mfithyie qui se forme esc rdcup^rd. 

L'6tape d'int^rest^riflcation esc poursuivte par une 
^cape de refroidissemenC jusqu'A environ 90" C, aprSs quoi on 
5 ajouce 200 gr d'acide ac^cique pour detruire le carbonate de 
potassium puis 13 litres de methyl 6thyl c6tone. 

On effectue ensuite une filtration ^ chaud de 1 'en- 
semble. Le filtrat est ensuite dilu6 dans 7 litres de methyl 
fithyl c6tone ec cristallisfi k une temperature de 5" C au 
10 maximum ; les cristaux de I'ester gras de sucre acStyl6 obte- 
nu sont filtr^s et recueillis. On obtient 6,83 Kg. 

Le Sucre ac6tyl6 et estdrififi peut ensuite Stre broy^ 
et conditionn6 pour son utilisation. 

A titre d'exemple, les caract^ristiques d'un lot 
d'esters st^arique de sucre ac6tyl6s selon 1' invention sont 
point de fusion 52«» C, indice d'acide 3.2, indice de saponi- 
fication 215, indice d'hydroxyle 28, indice d'iode 0.4. 
Exemple 3 : 

On fabrique 3.5 Kg de sucre ac^tyl^ selon le proces- 
sus dScrit dans 1 'exemple I. On effectue ensuite I'^tape 
d'intfirestgrification en chargeant dans un r^acteur puis en 
chauffant k 140-C a pression ambiante, 3.5 Kg de ce sucre 
acetyl^, 7 Kg d'un melange d'ester methyl palmitique et 
methyl stSarique dans les proportions 1/1 et 1,1 Kg de car- 
bonate de potassium. Cette gtape d' intSrest^rification se 
po.«suit pendant 8 heures au moins. L'ac6tate de mfithyle, qui 
se forme, est ricup^rS. 

L'gtape d'int^restgrification est suivie d'une 6tape 
de refroidissement jusqu'a environ eo'C aprfes quoi on ajou- 
te 200 g d'acide ac6tique pour detruire le carbonate de 
potassium puis 10 litres de dichlorom^thane. Le milieu r6ac- 
tionnel est maintenu k AO'C pendant lo minutes. On effectue 
ensuite une filtration k chaud de I'ensemble. permettant 
d Sliminer le sucre ac6tyl5. qui n'a pas r^agi, et le cata- 
lyseur d^truit. Le filtrat est replacS dans le r^acteur et 
chauff^ k temperature d' ebullition du solvant sous un l^ger 
vide de fagon k Svaporer et k recueillir ce dernier. On 
rficupSre au moins 8 1 de solvant. 
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On obtlent 7 Kg de sucre acetyl^ est^rifid sous 
forme d une masse fondue de couleur jaune clatr. Le Sucre 
ac^tyl^ et est^rifl^ peut ensulce gtre broy^ et condirlonn^ 
pour son utilisation. ^-i^ionne 

A tltre d'exemple, les caractdristiques d'un lot 
d esters palmitique et st^arlque de Sucre acetyl, selon 
1 invention sont : point de fusion : U2'C ; indice d'acide • 

35 . r "O ; indice d'hydroxyle : " 

35 ; indice d'iode : 0,5. 

mode d/T ^'^""-""^^^^ d^crite i propos d'un 

mode de mise en oeuvre particulier de 1 'invention, il est 
bien entendu qu'elle n'y est nuUement limit.e et qu'on peut 

-dmcations de d.tail sans'pour u 
8 Eloigner nl de son cadre, ni de son eaprit. 
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REVENPICATIONS 

1 - Proc6d6 de fabricacton d' esters gras de Sucre acy- 
16s, dans lesquels on est^rifie un Sucre i I'aide d'un alkyl- 
ester d.'aclde gras oil le groupe alkyl comporte un nombre 

d' atones de carbone au plus 6gal 4 4, nocamment un m^thylester 
d'acide gras» en presence d'un catalysour, caract^ris^ en ce 
qu'il comporte, avant I'fitape d'est^rlf icatton, une premi&re 
£tape consistent k acyler le Sucre par au molns un actde car- 
boxy lique en Cj-C^ ou par 1* anhydride correspondant , puis A 
extratre le sucre acyl6 obtenu avant de passer k l'6tape ult6- 
rleure d*est6rif ication, cette derntSre consistant en une in- 
c£resc6ri£lcation de I'alkylescer d'acide gras avec le sucre 
aeyl£. 

2 - Proc^d^ de fabrication selon la revendication 1, 
caract6rls£ par le fait que I'on utilise pour I'acylation 
I*acide ac6tlque, notamment sous la forme de 1* anhydride ac6- 
Clque. 

3 - Proc£d£ de fabrication seloo I'une des revendica- 
Clons 1 et 2, caract6ris6 en ce que le sucre' uCililse est du 
saccharose. 

4 - Proc£d6 de fabrication selon I'une des revendica- 
tlons 1 k 3, caract6ris6 en ce que 1' alkyl-ester d'acide gras 
utilise est le methyl-ester de I'acide gras. 

5 - Proc£d£ de fabrication selon l*une des revendica-* 
tlons 1^4, caracterisS en ce que I'on eff'ectue I'^tape 
d'acylation & la temperature d* ebullition sous reflux de 

1' anhydride. 

6 * ProcSde de fabrication selon la revendication 5, 
caracterlse en ce que I'on effectue I'acylation sous agita*- 
tlon & la presslon atmospherlque pendant une dur^e au molns 
es^le ft 3 & 4 heures. 

7 • Procede de fabrication selon I'une des revendica* 
tlons 2^6, caractSrise en ce que I'on effectue une extrac- 
tion du sucre acylS k I'aide d'un solvent » notamment un aLoool 
aliphatique partiellement soluble dans l'eau» notamment le 
n-butanol, sulvle d'un lavage puis de 1' elimination du sol- 
vant* 

8 - Precede de fabrication selon I'une dea revendi- 
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cations 3^6, caract^ris^ en ce que I'on utilise, comme ca- 
talyseur pour I'acylation du Sucre, un seL d'acide organique 
faible, notamment de I 'acetate de sodium. 

9 - Proc€d6 de fabrication selon 1 ' une des revendica- 
5 tions 1^8, caract6ris6 en ce que I'cn effeccue I'etape 

d*inc6rest5rification h une temperature de I'ordre de 140*" C 
k la presslon ambiante pendant une durSe au moins £gale & 8 
heures • 

10 - Proc6d6 de fabrication selon I'une des revendi- 
10 cations 1^9, caract^rls^ en ce que l*on realise I'inc^restd- 

rification selon un rapport molaire compris entre 0,1 et 2 
moles de sucre acylS pour une mole d' ester m^thylique. 

11 - Proc^dS de fabrication selon I'une des revendica* 
tions 1 h lO, caract6ris6 en ce que I'on utilise , comme cataly- ' 

15 seur pour 1' int^rest^rif ication,un catalyseur alcalln, notam- 
ment du carbonate de potassium. 

12 - Procddg de fabrication selon l*une des revendica- 
tlons 1 k 11, caract^rls^ en ce que I'on d^truit le cataly- 
seur d'int^resteriflcatlon, que l^on reprend le produit de 

20 I'^tape d'int^rest^rificatlon dans un solvent, que I'on ef- 
fectue une filtration pour ^liminer le catalyseur d^trult et 
le Sucre acyl^ n'ayant pas r^agi. 

13 - Proc6d^ de fabrication selon la revendication 12, 
caracterls£ en ce qu'apr^s filtration pour ^liminer le cata- 

25 lyseur et le sucre acyl^ n'ayant pas r^agi, on ,ef fectue , pour 
recueillir I'ester gras de sucre, une cristallisation dans un 
solvant convenable, notamment 1* acetone. 

14 - Proc6d€ de fabrication selon la revendication 12, 
caract€rls£ en ce qu'apres filtration pour Sliminer le cata- 

30 lyseur et le sucre acylS n'ayant pas r^agi, on effectue une 

distillation du solvant utllls4, notamment un solvant halog^nd 
tel que le dlchloromethane ou le trlchlorotrif luorofithane , 
pour recueillir dlrectement 1 'ester gras de sucre sous forme 
fondue • 

15 • Proc^dd de fabrication selon I'une des revendica* 
tions 1 a 14. caract6rls6 en ce que I'cn utilise des acides 
gras k longues chatnes satures ou insatur^s ayant 8 a 22 ato» 
mes de carbone , notamment I'acide st^arique ou I'acide palmi- 
tique ou le melange des deux. 
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